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The process is useful for producing concentrated, free- 
running granulates containing anionic surfactant, especially alkyl 
benzenesulphonate granulates, with bulk densities greater than 500 
gl. These are useful in (laundry) detergents. 

5$jJH: Existing processes give a more or less wide particle size 
distribution, in some cases with considerable amounts of over-sized 
granules. The present method is simple and relatively cost-effective and gives concentrated granules with 
a much lower fraction of over-sized granules. 

$PWk'. NOVELTY - In discontinuous production of a granular laundry detergent or its components by adding 
a liquid anionic surfactant acid to an agitated bed of solid, water-soluble inorganic neutralizing agent and 
optionally other solids in a mixer, (i) the mixture is converted to granulate with over 40 wt.% larger than 2 
mm in diameter; (ii) the finer particles are sifted out; and particles larger than 2 mm are recycled to the 
mixer and crusher to form finer agglomerates; and (iv) the granulates from steps (ii) and (iii) are combined. 
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Beschreibung 

Die Hrlindung bclrill'i cin diskoniinuierlichcs Vcrfahrcn 
/.ur ircrsicllung konzentriericr, ricselfahiger anionlensidhal- 
liger Granulate, insbosondoro Alkyben/.olsulfonaM ABS)- 
Granulate, mil Schutlgewiehlon oherhalh 500 g/l. 

Ocm liinsatz von Alkylbcn/olsullbnulcn in Wasch- und 
Reinigungsmittcln koniml cine groBc Bcdculung zu. da Tcn- 
sidverbindungen diescr Sloflklasse wirtschaftlich hersiell- 
bar sind. hervorragonde Wasch- und Reinigungswirkung 
zeigen und hinsicht lich ihrcs okologischen Vcrhalicns niclu 
hinior anderen Anionersieiisiden. vvic zum Bcispicl Peiial- 
koholsulfaten, zu riic ksichcn. 

Obwohl die wirtschafiliehc Synihcsc von hellfarbigen 
Anioncnicnsidcn auf A US- Basis heme gesicherter Sland des 
lechnischen Wissens isi. ireten bei dcr Ilorsiellung und der 
Verarbcitung sole her Tenside anwendungsieehnische Pro- 
blcme auf. So fallen die Tensidsalxc bei ihrcr TTersiellung in 
Form watiri go r /ubereiiu nil s torn icn an. wo bei Wassergo- 
halic ini Boreich von elwa H) bis 80 Gew.-'3 und insbeson- 
derc ini Beroieh von elwa 35 bis 60 Gow.- f # einsicllbar sind. 
Produkic diescr An liaben bei Raumieniperaiur pastonfor- 
mige bis schneidtuhigc Bcsehaffenheii. wobei die Flictf- und 
Pumplahigkeii soleher Pasien sclion ini Boreich von elwa 
50Gew.-'# Aklivsubslanz eingeschrankl isi oder gar verlo- 
rengchi. so da IS bei dcr Weiierverarbeiiung soldier Pasien. 
insbesondcrc bei ihrcr 1 iinarbeitung in FesisiolVmischungon, 
beispielsweise in fesle Wasch- und Reinigungstuitlcl, he- 
irachilicho l > robtcnic enistehen. lis ist demenisprechend cin 
alios Bediirfnis Waschmincllonsido auf ABS-Basis in irok- 
kener, insbesondcrc ricselfahiger Form zur Verfiigung siel- 
Icn zu konncn. Taisaehlieh gelingt cs audi, nach hcrkomni- 
lichcr Trocknungsieehnik. zum Bcispicl ini Spruhlurm. ric- 
sclfahige ABS-Pulver oder -Granulate zu bckontmen. Flier 
zeigen sieh jedoeh gravicrende Finschrankungcn. da die or- 
hallenen ABS-'/uhcrcilungcn hygroskopisch sind. unler 
Wasseraufnahnic a us dcr T.ufl bei dcr T. age rung vcrk lumpen 
und audi ini Waschmiucl-Feriigprodukl /.ur Vcrklumpung 
ncigen. Riesclfahige, nielli hygroskopische und vcrklum- 
pende ABS-Granulale konncn mil gceigncicn Tragermalo- 40 
rialien, beispielsweise Zcoliilicn und/cxier Silikaicn und/ 
oder Alkalicarbonaicn oder dureh Obernachenbehandlung. 
beispielsweise mil Iciniciligcn I csisiolVcn. crhalicn werden. 
Die Vcrfahrcn /ur TTersiellung soldier Ciranulalc sind ener- 
gicinlensiv. da die Neutralisation der A BS -Satire (fori an 45 
kur/. ABSS genannt). die Granulation und die Trocknung 
und evcniuelic Oberllaelienbesehichuing in verschiedenon 
Ve r fall re n sse h ri 1 1 c n c r To I gc n . 

Die europaisehe Palenianmeldung HP-A-0 678 573 (Proc- 
ter <Sc Gamble) beschreibi cin Vcrfahrcn /ur Hersteliung ric- 
selfahiger Tonsidgranulaio mil Schiitigewichicn oberhalb 
600 g/l. in dem Anionicnsidsauren mil cinein Uberschutf an 
Neuiralisaiionsmiiicl zu einer Pasie mil mindcsicns 
40 ( icw.-'/f Tensid umgeseizi werden und diese Pasie mil ei- 
nem oiler niehrcren Pulverlm. von denen mindcsicns cines 
spruhgctroeknct sein muti und das anionisches Polymer und 
kalionisehes Tersid enihalt. vermischi wird, wobei das cnt- 
sichcndc Granulat optional gel rock nei werden kann. # 

Die Vorwendung cines lesion Nciiiralisanonsmiiiels /ur 
Neuiraiisaiion von Anionicnsidsauren wird audi in dcr HP- 
A-0 555 622 ( Procter & Gamble) beschricben. wo dieses 
Millol, vor/ugsweisc cin Carbonal. mil einer milileron Toil- 
chcngroBc von unicr 5 urn ini sidchioiiicirischcn Uberschutf 
in einem Tloehgcschwindigkeiismischer mil dcr Anionten- 
sidsaurc verseizl und evonluell unler /ugabe anderer /u- r >> 
schlugstoffc granulierl wird. 

Aus der europaischen Palenianmeldung HP-A-0 402 112 
(Procter & (iambic) ist cin koniinuicrlichcs Neutralisations- 
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/Granulations vcrfahrcn /.ur Ifcrsiellung von l AS- uml/odcr 
ABS-Granulaten aus der Saure bckannt. in dem die ABS- 
Saure mil mindcsicns 62'// iger NaOII ncutralisiert und dann 
unler /.usaiz von T Tilfssioffen. zum Bcispicl ct how lien en 
S Alkoholen oder Alkvlphenolen oder cines oberhalb von 
4S.9"C sehmel/.endcn Polyethylenglykols mil einer Mol- 
masse zwisehen 4000 und 5(K 100 granulierl wird. IXt /usaiz 
von 1 est si often vvic beispielsweise /eolith u net/ode r Natri- 
umcarbonat wird in diescr Schrifl niehl beschricben. 
id Die europaisehe Palenianmeldung liP-A-0 508 543 (Proc- 
ter & Gamble) nenni ein diskoniinuierlichcs Vcrfahrcn. in 
dem '/eolith. Nalriumcarbonai uml Natronlaugc in einem 
Miseher vorgcmisclit und <lann mil dcr fensidsaurc vcrset/l 
werden. I tin ebenfalls beansprLichtes koniinuierlichcs Ver- 
15 l ah re n gehi abcr bercits von einer Losung der ncuiralisiericn 
ABS-Siiure aus. 

Die dcutschc Often leg ungs sell rift Dli-A-42 32 874 (Tlen- 
keh offenbari ein Vcrfahrcn zur TTerstellung wasch- und rei- 
nigungsakiivcr Anioniensidgranulale dureh Neutralisation 
20 von Anionlensiden in ihrcr Saureform. Als Neutralisaiions- 
miilel werden fesie, pulverfonuigc StolVc offenbari. Die er- 
lialicnen Granulate haben Tensidgchalle urn 30Gew.-% und 
Schutlgcwichic von unler 550 g/l. 

Audi die deuische Olfenlegungsschrift Dl{-A-42 16 629 
25 lUenkel) offenbari cin Vcrfahrcn zur Hersteliung anionten- 
sidhaliiger Wasch- und Rcinigungsmitlcl. Ilierbei wird in ei- 
nem Miseher ein l eststoff vorgclegt. auf den cine scparat 
hcrgcstelltc. mindcsicns leilweisc neutral isicrtc Anionten- 
sid-Saurc gegeben wird, wobei der l oslslolVdie ubcrschus- 
M) sige Siiuro ncuiralisiert. 

Die international Patcntanmcldung WO %/38529 (Proc- 
ter & Gamble) beschrcibt ein Vcrfahrcn zur TTerstellung 
hochakliver Waschtnitlclgranulaie. in dem 15 bis 35 Gcw.- 
'>< Anioniensidsiiure. 5 bis 65 Cie\v.-% Phosphat builder und 
10 bis 65 Cjcw.-^. Carbonai in einem TTochintensitatsmt- 
scher vermischi uml anschlicBend in einem modcratcn Mi- 
seher agglomcriert werden. wobei das ( arbonat die Anion- 
icnsidsaurc ncutralisieri und das resuliicrcndc (iranulat ein 
SehLiilgewiehl von mindcsicns 550 g/l aufvveist. 

Die europaisehe Palenianmeldung HP-A-0 438 320 (Uni- 
lever) offenbari ein diskoniinuierlichcs Vcrfahrcn /ur TTer- 
siellung einer gran u I are n Wasch mi nelzusammenseizung 
oder Kouiponcnie hicrfur. in dem testes, vvasserlosliches. al- 
kali sches anorganisehes Neuiralisaiionsmiiicl gegebencn- 
lalls in Mischung mil andcrcn l estsloffen in cincm Mi- 
seher vorgclegt und bewcgi wird und cine lliissigc Anion- 
lensidsatirc /.u dem bewcglen l ; cstsioll"bcU zugegeben wird. 
Tfierbci soli cine Temperalur von 55"(* wahrend dcr Neuira- 
iisaiion niehl uberschrinen werden: zusatzlieh wird ein Bin- 
^> der eingcselzi. die Neuirulisationsmischung soil im fcslen 
/usiand verbleiben. wobei schlielSlieh Sehuugewichtc ober- 
halb von 650 g/l erreichi werden. 

Die Klassicrung von CIranulaien wahrend dcr TTersiellung 
wird in der HP-A-0 512 552 (Kao Corp.) beschricben. Bei 
55 dem in diescr Schrifl offenbarten TTcrsicllungspro/cB wird 
cine geknetetc oder exirudicrtc Waschuiiiielzusammcnsei- 
zung geiuahlen. gesiebt und die l ; eink<^rnanicile in cincm 
Hochgcschwindigkciismischcr zu grobcrcn (iranulaikor- 
ncrn aufagglonietien. Das Agglomerat wird anschlicticnd 
mil dem vorher abgcircnntcn groben Pulver vermischi und 
gegebcncnfalls weiter oberllaclienbehandcll. beispielsweise 
abgepudert. 

Der Aulhau von feineren lei Ic hen zu grobcrcn leilchen 
dureh Ciranulai ion wird audi in den japan isehon Schrifl en 
JP 61/69897 bis .TP 61/69900 I Kao' Corp.. Derwcni Ab- 
st tacts) beschricben. Tlier werden spruhgetrocknete Ciranu- 
lalc in cincm TTochgcschwindigkciisiiiischer zunachst zcr- 
kleiuert und nachfolgcrul unler '/usaiz vimi lliissigem Biiulc- 
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miiicl und Obe rll ache n modi li/iercr granulieri. Bci der Auf- 
agglomoraiion von Siuuh- und lcinkornanieilen /u g robe re n 
Granulalkornern rcsuliicrt ncbcn einem orheblichcn Uher- 
kornanicil cine hrciic leilehcngreLVuvcrieiluiig. 

A He bcschricboncn Vcrlahren des Siandes iter Technik 
I'iihren /.u eincr mehr ixier minder breiien Teilchongrol>ever- 
tcilung mil /.urn l ei I erhehlielien Mengcn an sogenannien 
"Uherkornanieilen". Insbesondere die diskoniinuicrlichen 
Vcrlahren liefern hohe Anieilc von Teilchen mil Teilchen- 
g rotten obcrhalb von 2 mm. 

Die Aufgabc clcr Krlindung war es, ein ein laches unci ver- 
gleichsweisc koslengiinsligcs diskoniinuicrlichcs Vcrlahren 
/.ur ITcrsiellung kon/.enirierler anionlensidhaliigcr Granu- 
luie. insbesondere ABS-Granulale. ausgehend von tier Siiu- 
rclbnu cles Tcnsids und unier Zusalz von granulaiionsfor- 
dcrndon PeslslolTen. beispielsweise '/eoliih /.u emwickcln, 
wobei die erhallenen Granulate Schiillgewichle von minde- 
sicns 500 g/l aufweisen. Hierbei soil insbesondere der his- 
lang anfallende Anteil an 'leilehen mil Korngrotien uher 
2 mm ("Grohkornanieil") deuilich verringeri werden. 

l is wurdc nun gefunden. datf der Uberkornanieil in cincm 
einsluligen Neiiiralisaiions/Granulalionspro/cti dureh ge- 
cigneie Pro/.etifuhrung deuilich verringeri werden kann. 

Gegensiand der Hrlindung isi demcnisprechend in einer 
erslen A us I iih run lis form ein diskoniinuicrlichcs Vcrlahren 
/.ur f lersielhing einer granularen Waschmiilol/.usammensei- 
/ung oder Komponcnic hierllir. in deni Icsics. wasserlosli- 
ehes, alkalisehcs anorganisehes Ncuiralisationsmiiiel ge- 
gebenen falls in Mischung mil andcrcn l esistoffen in ci- 
ncm Mischcr vorgclegl und bewegt vvird und cine lliissigc 
Anionlcnsidsiiure /.u dem bewcgien Pesisioffbeli /.ugegehen 
wird. wobei folgcndc Verfahrenssehrine durchgefuhri wer- 
den: 

i) Granulaiion der Mischung /u Cranulaten. die /.u 
mehr uls 40 Clew. - r /r der Cicsamt masse aus leilehen 
mil Teilehendurchmessern obcrhalb von 2 mm besie- 
hen. 

ii) Absicbcn der Pari ike I mil Teilehendurchmessern 
unierhalh von 2 mm. 

iii) Zuruckfuhrung der 'leilehen mil Tcilchengrotfen 
obcrhalb von 2 mm in den Mischcr und Zerkleineriing 
unier crneuiein Kornaufbau mil icilchenldrmigen In- 
hahssioffen von Wasch- und Rcinigungsmilicln /.u fci- 
neren Agglomoralen. 

iv) Vereinigung der in den Schriiien ii) und iii> gehil- 
deien Granulate /.ur granularen Wasehmiiicl/.usam- 
menset/ung h/w. Komponcnic hicrfiir. 

Zur Ausliihrung des Granulationsschrilles im erlindungs- 
gematien Vcrlahren sind die fur Granulaiions/weckc iibli- 
ehen Mischcr einsci /.bar. Gceigncie Mischcr sind beispiels- 
weise I m-i eh®- Mischcr der Scrien R oder RV (Waren/.cichon 
der Maschinenfabrik Gusiuv Hirich. Flardheim). die l-'ukac® 
| -S-Ci- Mischcr ( Warcn/eichen der l'ukac Powiech. Kogyo 
Co.. Japan), die Lodigc® I 'M-. KM- und CIJ-Mischer (Wa- 
re n/.cic hen der I ah li lic Maschincnbau GmbH. Paderborn). 
die Drais®-Serien T oder K-T (Warcn/eichen der Drais- 
Werke GmbM. Mannheim > oder der Schugi Flcxomix® (Wa- 
rcn/eichen der TTosokawa .Schugi B.V.. T.elylslad. Nicder- 
lande). Hierbei kann das crhndungsgcmaTe Vcrlahren so- 
woht in [lochintcnsilais- als aueh in langsamlau London Mi- 
schern durchgefuhri werden. licispiclc fur schnellaul'cnde 
Mischcr sind der I.odigc® CB 30 Rccyclcr (Warcn/eichen 
der I.odige Maschincnbau (jiuhU. Paderborn). die oben gc- 
nannien Pukae® l'S-C ■- Mischcr i Warcn/eichen der I'ukae 
Powiech. Kogyo Co.. Japan), der liirieh® -Mischcr Typ R 
(Waren/.cicheu der Maschinenfabrik Guslav Hi rich. Ilard- 



heim) oder der Drais® K-ITP SO (Wuren/.cichen der Drais- 
Werke GmbH. Mannheim). licispiclc lur langsamlaufende 
Mischgranulaloron sind der Drais- K-T 160 (Warcn/eichen 
der Drais-Wcrkc Gmbll, Mannheim) sowic der I.odige® 

5 KM 300 \ Waren/eiehcn der T.odicc Maschincnbau GmbH. 
Paderborn). l.el/ierer, der ofimals als "Lodige Pllugschar- 
inischcr" bc/eiehnci wird. isi /ur Durehliihrung des erlin- 
dunysuemalxrn Verfahrcns besonders ^ecignci. Insbeson- 
dere im lei/igenannien Mischgranulator lassen sich sogc- 

io nannien "Messerkran/e" als Zcrleilvorrichtung cinbaucn. 
die gebildeic IJberkornanieile /u feincren Part ike In /.erhak- 
ken. Da gleich/.eilig audi feinere Teilchen /u Siauh /.erhacki 
werden. isi ilcr liinsai/ der McsserkC>pfc nLir inncrhalb be- 
slimmier Circnzen moglich. 

15 Dureh die Auflcilung des diskoniinuicrlichen Verfahrcns 
in /wei Schrillc resuliicn ein erheblich geringerer (jber- 
kornanieil als bcim einsiuligen diskoniinuicrlichen Vcrlah- 
ren. So kann beispielsweise die Mcnge an granulalionsfor- 
dernden ZuschlagslolVen. die vor/.ugsweise InhallsslolTc 

-o von Wasch- und Reinigungsmiiiel sind. aul'gcicih werden. 
wobei dcrersle Toil im erslen Verfahrensschriil (Ncuirulisa- 
lion) /.ugegeben wird und der /weile Toil erst naeh dem Ab- 
irenncn der l einkornanicilc. Im Rahmen der vorliegenden 
Mrlindung kenn/.eichnen die BegrilVe "Grobkorn", "I'ein- 

25 korn" und "Staub" Teilchen mil TcilchengroBen obcrhalb 
von 2 mm. Teilchen mil Grotien von 100 bis 2000 urn sowic 
Teilchen mil Grolxm unierhalh 100 urn. Die Teilchen grotien 
werden dabei so delinieri. dati mindeslens l )5 Gew.-% der 
Teilchen dureh ein Sieb der enispreehenden Masehen weile 

M) fallen b/w. auf dem Sicbboden verbleiben. 

Dureh die erlindungsgemaBe Verfahrensgesl all Ling wer- 
den in der erslen Slulo i.) Granulate gcbildct. die /.u mehr als 
40Gew.-% der C»esamimasse aus Teilchen mil leilehen- 
durehmessern obcrhalb von 2 mm beslchen. Die aul diese 
Wei so erhallenen Granulate sind vor/.ugsweise frei von 
Slaubanleilen und beslchen vor/.ugsweise y.u weniger als 
20 Gevv.-% der Gesamt masse aus Teilchen mil Teilehengro- 
Ikn unier 400 mil. Naeh Abirennung der l einkornanicilc im 
Verfahrensschriil ii) werden die Teilchen mil Teilehengro- 

40 Ben obcrhalb von 2 mm in den Mischcr /.uruckgcfuhrl und 
einer Zerklcinerung unier erneutem Kornaul"bau unier/.ogen. 
Aueh in dieser Verfahrenssi ufe iii) resuliieren nahe/u staub- 
freie Granulaie. die mil den in Schrin ii) gebildeien Granu- 
laicn /urn feriigen Produkl vcrmischi werden. rnsgesamt lie- 
as fen das erlindungsgemaBe Vcrlahren dabei deuilich verrin- 
gertc Grobkornantcile. 

Die vorliegende lirtindung beinhaliei die Neulralisaiion 
eincr Anioniensidsaure mil cincm I est on. wasserloslichen. 
alkalischem, anorganischem Neutralisalionsmiltel. Als Ani- 

sn ontensidsauren kommen im Rahmen der vorliegenden Mrlin- 
dung hauptsachlich Alkylben/olsulfonsauren (AHSS). Al- 
kylsulfonsauren oder Alkylschvvcfclsaurcn in Bciraeht. IJe- 
/x^gen aul das cnislohendc Ciranulal. beiriigl die Mcnge an 
Anioniensidsaure. die im erlindungsgemalk'n Vcrlahren cin- 

55 g esc i /I wird. 15 bis 40Ciew.-^.. vor/.ugsweise 20 bis 
35 Gevv.-^ und insbesondere 25 bis 3()Gew.-^. 

Als AliSS kommen im crlindungsgcmuBcn Vcrlahren 
vor/.ugsweise Co i ^-Alkylben/olsulfonsauren. Olelinsul- 
fonsaurcn, das hoilii Gcniischc aus Aiken- unit ITydroxyal- 

r *) kansuU'orsaurcn sowic Disulfonsauren, wic man sic bei- 
spielsweise aus C ? i,s-MoniX)lelinen mil end- oder innen- 
suindiger Doppclbindung dureh Su I foniercn mil gaslormi- 
gem ixtcr lliissigcm Schwefeltrioxid erhali. in Betrachl. 
Aueh die Alkylschwelclsauren. die beispielsweise (lurch 

^5 Umsei/ung von 1'eilalkoholen mil II : S()4 gewonnen wer- 
den. sind als Anioniensidsaure einsci/.bar. An der Slcllc von 
i einer ABSS kann im crlindungsgemaBen Vcrlahren aueh 
ein Gc mi sch aus AUSS und Niolensid verwendel werden. 
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woboi ctor Go hah an Niotensid i in Bercich von 1 his 
ll)Gevv.-'#. vor/.ugswcisc von 3 bis 8 (Jew.-'*., be/.ogen auf 
Was furiigu Granulai. heiragcn kunn. 

Als Testes, vvasserloslielies. alkalisehes anorgauisehes 
Ncuiralisaiionsmiiicl konuui insbesondere Nutriurucarho- 
nai. gogchenon falls in Mi so hung mil eincm oder mchrorcn 
andcrcn Ncuiralisationsmiticln dor genannien An. in Bc- 
iruchl. Andcrc feste. wasserlosliche, alkalisehc unorguni- 
sche Neuiralisaiionsniinel sine! beispielsweise Alkalimclall- 
hydrogencarbonaic. Alkalinieiallsilikaie aher aueh die Alka- 
li meial (hydroxide. 

Nalriumearhonal wo isi neben seiner l-'unkiion als Neuira- 
lisaiionsniinel ini enisiehenden Granulai /usut/.lieh Buildcr- 
eigensehafien auf und kunn so fern es ini liberscluiB cin^c- 
sel/t vvurdo die Alkalitiii der Waschlloilo crhohen. Auf 
diese Wei so kann Nairiuniearbonal als ulloinigcr GcriisislotV 
in den granularen Wasch m iiiel/usammensei/ungen b/.w. 
Komponenie hierfiir vorhanden sein. es kann aber aueh in 
Misohung mil anderen Geriisisioffon eingcsci/l vverden. 
Solbslvorsiandlicli kann ini erlindungsgemation Vcrfahren 
aueh gan/lieh aul' Nalriumcarbonat vor/.iehlel werden. wo- 
bei als fesie, wussorloslichc. alkalisehc anorganwehe Neu- 
tral isationsmil lei beispielsweise S\o\Yc oder Gomische von 
SiotVcn aus den oben genannien Gruppon oingesel/.l vverden. 

Das oder die Neuiralisaiionsniinel wcrricn mindesiens in 
solehen Menken etngcsoi/l, die /ur vollsiiindigcn Neutrali- 
saiion der Anioniensidsaure fuhren. Dariibur liinaus konnen 
die Neuiralisaiionsniinel it u Obcrschuti eingcscl/.l vverden. 
sofern ein hoheror Anleil dieser S lotto ini feriigun ( jranulal 
gewiinschl vvird. In einer bcvor/.ugiun Ausfuhrungsforni dur 
Krlindung hot rag i die Men go an fusion, vvassorloslichen. al- 
kalisehen anorganischen Nouiralisalionsmiiieln, die ini er- 
lindungsgcniaBcn Vorfahrcn cingesci/i wird. 10 bis 
>0Gevv.-%. vor/ugsvvoisu \5 bis 40 C Jew. -</ f und insbeson- 
dere 20 bis 30 Gcw.-'/f . jevvoils hc/ogen auf das enistehende 
Granulal. 

/usuixlioh /.um fusion Neuiralisaiionsniinel konnen im 
Mischer woiloro leilchenformigo rnhahssioffo von Wasch- 
und Rcinigungsmincln vorgclcgi vverden. Diese SlolVo kon- 
nen beispielsweise da/.u dionon. die Granulation /u fordo rn. 
Tlire Kinarbeitung kann aber aueh aus ckonomtschen Grun- 
den direki ini erslen Granulaiionsschrilt erfolgcn. ohne dati 
h iora u s busondo re Ve r fa h re n s von e i 1 e res uliieren. Granulai i- 
onsforderndc I'osisioffe. die im orlindungsgcmatfon Vorfah- 
ren eingesei/.l vverden konnen, sind anorganischo Buildcr- 
subsl an/en. insbesondere /eoliihe. 

Der eingesel/.te feinkrisialline. synihelisehe undgebunde- 
nes Wasser enihaliende /eolith isi vor/.ugsweise '/ooltih A 
und/oder P. Als /.eolith P wird /eolith MAI 5 ® (Tlandclspro- 
dukt der I'irma (Vosliold) besonders bcvor/ugl. Goeignel 
sind jedoeh aueh /.eolith X sowie Mischungen aus A. X und/ 
oder P. DerZeoliih kann als spriihgei rock notes Pu Ivor oder 
aueh als ungcl rock nolo, son ihror Ilerslollung noeh feuehte, 
siabilisierie Suspension /um Kinsal/. kouimen. Rir den Fall 



A us I till rungs form verwendet das orlindungsgcruaLic Vorfah- 
ren als granulal ionsfordurndun losisloff /eolith, der im 
Mungunvurhalinis I : 3 bis 3 : I mil dem fusion Neuiralisati- 
onsmitlel. das vor/.ugsweise Nalriumearhonal isi. gemiseht 
wird. 

Solbslvorsiandlicli kann mil dem crlindungsgcmUBen Vcr- 
fahren eine koniploilc Wasch- und Reinigungsmittel/.usam- 
monsot/.ung hergestelll werden. indom man woiloro Inhalts- 
sioffo von Wasch- und Reinigungsmilteln in den Mischer 
io /.ur I'oslstoffniisoliLing hin/ugiht. Miissige Beslandteile kon- 
nen soforn sie saurestabil sind mil der Anioniensidsaure 
aufgediist werden ftir die Niotenside isi dies oben bureils 
besehrieben worden. 

Als woiloro Inhaltssioffc konuiion beispielsweise Geriisl- 
15 siolfc. Bloichmillol, Blcichaklivaloron. lin/.ymo. Sehauniin- 
hibiloron usw. in Hetraeht. Unterden Geriisisioffon sind ne- 
ben den i bereits genannien /eolith insbesondere Nat riu nisi - 
likaie und organiseho Cobuilder/u nennen. 

Geeignele kristalline. schichtformigc Nairiumsilikate be- 
-o sit /.en die allgemeine I'onuul NaMSi x O :v4 .| • TI^C). wo hoi M 
Nairiuni otlur WasscrsiolV bodeuiet. x oino /ah I von 1 ,9 bis 4 
tmd y eine Zahl von O bis 20 isi und bevor/ugiu Werte fiir x 
2. 3 oder 4 sind. Derariige krisiallino Schichlsilikalo werden 
beispielsweise in dor ouropaisehon Patentannieldung l-P-A- 
W 0 164 514 (TTocchsi. AG) besehrieben. lie vor/.ugle krisial- 
lino Schichlsilikalo der angegebenen I 'ormel sind solche. in 
denen M fiir Natrium siolu und \ die Werte 2 cxior 3 an- 
nimml. [nsbesondere sind sowohl p- als aueh 6-Nairiumdis- 
ilikate Na?Si?Os • yTT?() bevor/.ugi. woboi (3-Natriumdisili- 
M) kat beispielsweise nach dem Vorfahrcn erhallen vverden 
kann. das in der inlernaiionalon Paientanmeldung WO-A- 
91/08171 (Hcnkcl) besehrieben isi. 

Hinsclzbar sind aueh aniorpho Nalriunisilikaio mil einem 
Modul Na^O : Si0 2 von 1 : 2 bis 1 : 3,3. vor/.ugsweise von 
■V 1 : 2 bis 1 : 2.8 und insbesondere von 1 : 2 bis 1 : 2.6. wel- 
oho losovor/ogorl sind und Soktindarvvaschoigonsehaflon 
aufvvoisen. Die T.oso*. or/.ogorung gegenuber herkonmili- 
chon aniorphen Nalriumsilikaton kann dabei auf vorschio- 
dene Wei so, beispielsweise durch Oberilaehenbehandlung, 
40 ( 'ompoundierung. Kompaktierung/Verdiehiung odor durch 
t/borlrocknung horvorgorufon worden sein. fin Rahmon die- 
ser Hrlindung vvird unior dent Begriff "ainorph" aueh "ronl- 
genamorph" vorsiandon. Dies heitft, daB die Silikate bei 
Ronigcnbeugungsexperimenien keine seharfun Ronigenro- 
45 lloxu lie lorn, wiu siu fiir krisiallino Suhsian/cn lypiseh sind, 
sondorn alien falls ein oder niohroro Maxima der goslreuion 
Ronigensirahlung, tlie eine Breile von niohroron (iradoin- 
hoilon des Beugungsvvinkels aufvvoisen. lis kann jedoeh sehr 
wohl sogar/u besonders guion Ikiildoroigenschaflen fuhren, 
wenn die Silikaiparlikel bei lilekironenbeugungsexperimen- 
len verwase he no oder sogar seharfe Beugungs maxima lie- 
fern. Dies isi so /u iniorprolioron, dal> die Produklo niikro- 
krislallino lieroiehe dorGrolSo 10 bis oinigo Tfundort nni auf- 
vvoisen. woboi Worlo bis max. .SO nm und insbesondere bis 



dati der /eolith als Suspension eingeset/.i wird, kann diese 55 mux. 20 nni bevor/ugt sind. Derariige sogenannle rontgena- 
goringo /usal/.e an nichlionischon lensiden als Slabilisalo- morphe Silikate, vvolchc ebenfalls eine T^sever/.ogerung ge- 
ren enthahen. beispielsweise I bis 3Gew.-'/f, be/.o^on auf geniiber den herkommliehen Wassergliisern aufvvoisen. wer- 
/oolith. an oihoxylierion (' : ( '^-I 'oiialkoholcn inii 2 bis 5 den beispielsweise in der douischen Paientanmeldung Dli- 
liihylonoxidgruppen, C, : ( 'u-Pettalkoholen mil 4>ts 5 A-44 00024 besehrieben. Insbesondere bevorzugi sind ver- 
liihylenoxidgruppen (xlor oihoxylierion fsoiridoeanolen. diehlele/konipakliorlo aniorpho Silikaio. eoinpoundiorio 
Geeignele /eoliihe woison oino miiiloro ToilehongroBu von aniorpho Silikate und iiboriroeknoio ronlgenamorpho Sili- 

kaie. 

Selbsiverstandlieh isi aueh ein Kinsaiz dor allgeniein be- 
kannten Phosphate als Buildersubsi an/on moglich. sofern 
f»5 ein derariiger liinsal/. nichl aus okologischen (jriinden ver- 
ruiodon werden sol lie. Geoignet sind insbesondere die Nalri- 
umsal/e der Orihophosphalo. dor Pyrophosphalo und insbe- 
sotulore der Tripolypliosphaie. 



wonigor als lUum i Volunienvorleilung: iVIeBmoiho<le: 
Coulter Counter) auf und enthahen vor/.ugsweise 18 bis 
22 Gevv.-'* . insbesondere 20 bis 22 Gcw.-'// an uebundenom 
Wasser. 

Woiloro geeignele lieslandloilo in einer Mischung granu- 
kilionsfonlerndor I esistoffe sind wassorloslioho anorgani- 
sche Sal/.e wiu beispielsweise Sulfate, hi einer huvor/.u&ilon 
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Brauchbarc organische Cjeriisisubsi an/en sind beispiels- 
weise tlic in Form ihrcr Natrumisal/.e einsol /.baron Polxcar- 
bonsaurcn. wic Ciironensaure. Adipinsaure. Bcrnsioinsaurc, 
Gluiarsauro, Wcinsaurc. /uckersaiiren. Aniinocarbonsaii- 
ren. Nilriloiriessigsaiiro (NTA). sol'ern ein dcrariiger Kinsal/. 
aus okologischen CJriinden nichi /u beansianden isi. sovvic 
Mischungcn aus diescn. Bcvor/.ugie Sal/.c sind die Sal'/e tier 
Polvcarbonsaurcn wic Ciironensaure. Adipinsaure, Bcrn- 
sleinsaiiro. tiluiarsauro. Wcinsiiurc. /uckcrsaurcii und Mi- 
schungcn aus diesen. 

Unfcrden als Bteichmiiiel dicnenden. in Wasscr I NO: Ite- 
rcnidcn Verbindungcn haben das Mairiuiiiperboraiieirahy- 
dral unddas Nairiumperboraimonohydrai besonderc Bcdou- 
\un\i. Wciicrc brauchbarc Bleiehmiiiel sind bci spiels vvcisc 
Natriunipcrcarbonat, Peroxypyrophosphulo. Ciiraiperhy- 
draic sovvie TI : 0 : liefernde pcrsaurc Sal/.c odor Porsauren. 
wic Perbcn/.oaie. Peroxophihalaic. Diperay.olainsaure. 
Phlhaloiminopersaiiro oder Diperdodccandi satire. 

Um bci hi Waschcn bci Teiuperuiuren von 6<)"C und dar- 
unicr cine vcrbesscrtc Blcichwirkung /u crrcichcn. konncn 
Bleichakiivaioren als alleinigor Beslandieil oder als fnhalis- 
siolV dcr Komponenic b) cingearbeiiei werden. Als lilcich- 
akiivaiorcn konncn Verbindungcn. die unicr Perhydrolysc- 
hedingungen aliphalischc Peroxocarbonsiiuren mil vorzugs- 
vvcisc 1 bis 10 C'-Alorncn. insbesonderc 2 bis 4 C-Aionien. 
uml/oder gegebenen falls subsliluicrlc Pcrbenzoesuure erge- 
bcn. eingesel/.l won ten. Geeignei sind Suhsiun/cn. die O- 
und/oder N-Acylgruppcn dcr gcnannien C-Alon»/.ahl und/ 
odcr gogobenon falls suhsiiiuicric Bon/.oylgruppen tragen. 
Bevor/ugt sind mohrfuch acylicrtc Alkylcndiamine. insbe- 
sonderc Teiraaceiyleihylendiaiuiii (TAHD). acylieric Tria- 
/.indcrivaie. insbesonderc l,>Diaceiyl-2.4-dioxohexahy- 
dro-L3..S-iria/.in (DADTTT), acylieric Cliykolurilc. insbeson- 
derc Teiraaeoiylglykoluril (TAGU), N-Acylimide. insbeson- 
derc N-Nonanoylsueeininiid (NOSI). aeylierie Phenolsullb- 
naic, insbesonderc n-Nonanoyl- odcr [sononanoyloxybon- 
zolsulfonai (n- b/.vv. iso-NOBS). Carbonsaureanhydride. 
insbesonderc Phlhalsaurcanhydrid. acylieric mehrvverlige 
Alkohole, insbesonderc Triaeelin, luhylonglykoldiaceiai 
und 2..vDiaceK>xy-2,5-dihydrofuran. 

/usaizlich /.uden konveniioncllcn lilcichakiivaiorcn odcr 
an deren Stellc konncn auch sogenannie BleichkaUtlysaioren 
in die I 'ormkorpcr cingearbeiiei werden. Bci diescn SiolVen 
handclt cs sich um bleichvorslarkende Ubergangsniciall- 
sal/c b/.vv. Uborgangsiuelallkomplexe wic beispielsweise 
Mn-. Fe-. Co-. Ru- odcr Mo-Salenkomplcxe odcr -carbonyl- 
komplexe. Auch Mn-, Fe-. Co-. Ru-. Manuel nde OlVcnba- 
rung-, Ti-. V- und Cu-Komplexe mil siicksioflhahigon Tri- 
pod-Liganden sowic Co-, Fo-. Cu- und Ru-Amminkoni- 
plexc sind als Blcichkatalysaloren verwondbar. 

Als Schauminhibilorcn komnicn beispielsweise Seil'en 
naiiirlieher odcr syntlielischer ITcrkunfi in Beirachi. die ci- 
ncn hohen Anieil an C (f , ; 4 -Fellsauren aul'woisen. (iecigneic 
nichllcnsidischc Schauminhibilorcn sind /.. B. Organopoly- 
siloxane und deren Genii sche mil mikrol'ciner. gegebenen- 
lalls silanierler Kieselsaure k\\cv Bisiearyleihylcndiamid. 
Mil Voricilen werden auch Cemischc aus verscliiedenen 
Schauminhibilorcn vcrwendei. beispielsweise sole he aus Si- 
likoncn. Paral'linen odcr Waehsen. Vor/ugsweise sind die 
Schauminhibilorcn an cine granulare. in Wasscr losliche 
b/.vv. disporgierbaro Trligersubslunz gobundon. Insbesonderc 
sinddabci Mischungcn aus Parallinen und Bislearylelhvlen- 
diamiden hevorzugi. 

Xusai/.lieh konncn im erlindungsgematicn Verfahren auch 
StolTc /ugesci/.i werden, welchc die Ol- und FeUauswasch- 
barkcii aus Texiilicn posiiiv bceinllussen (sogenannlc soil 
repellents). Dieser MlVeki wird besonders deutlieh. wenn ein 
TcMil vcrschmul/.l wird. das l^erciis vorhcr mehrfach mil ei- 
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ncm erlindungseemaBen Waschmilicl. das dicse ol- und leii- 
loscnde Komponcnic enlhali. ^ewaschen wurde. /u den be- 
v v >r/.uiiicn ol- und leitlosenden Komponenicn /.iihlcn bci- 
sjMclswcisc nichi-ionischc Ccllulosecihcr wic Mcihy Iccllu- 

> lose und Mclhvlhvdroxy-propvlcellulose mil cinem Anieil 
an Meihoxyi-Ciruppcn von \5 bis M)Ccw.-9t. und an Tly- 
droxypropoxvl-Ciruppen von 1 bis 15 (iow.-'#, jeweils be- 
/o^en auf den nichlionischcn Ccllulosecihcr. sovvic die aus 
den i Stand dcr Tcchnik bckannien Poly lucre dcr Phihalsaurc 

id und/oder dcr Terephihalsaure b/.vv. von deren lX*ri valcn. ins- 
besonderc Polymere aus Hihyleniercphthalaien und/ovler 
Polycihylcn^lykoliercphilialaicn odcr anionisch uml/odcr 
nichiioniseh modili/.icricn Derivaien von diescn. Besonders 
bevor/Ui!i von diescn sind tlic sulfonierien Deri vale dcr 

15 Phihalsaurc- und dcr Te re phihalsau re-Poly mere. 

Als Mn/.ymc komnicn solehe aus dor Klassc dcr Pro lea- 
sen. Lipasen. Aniylascn. Ccllulasen b/.w. deren Ciemische in 

1 raiie. Besonders gui gecignci sind aus Baklericnsiarumen 
odcr Pil/en. wic Bacillus subiilis. Bacillus licheniformis und 

-0 S l rcpioi ii vces ^ in se us ac won n e ne c n /.y mat i se he Wi rksiol't e. 
Vorzugsweise werden Proieasen vom Subiilisin-'lyp und 
inshesondere Proieasen. tlic aus Bacillus lenius gewonnen 
wcnlcn. cingeser/i. Dabei sind lin/.ymmiscluingen, bei- 
spielsweise aus Protease und Amylase odcr Proiease und Li- 

25 pase odcr lVoicasc und Cellulase odcr aus Cellulose und Li- 
pase odcr aus Proiease, Amylase und Lipase odcr Proiease, 
Lipase und Cellulase. insbesonderc jedoch Cellulase-halligc 
Mischungcn von besonderc m Fnieresse. Auch Peroxidasen 
oder Oxidasen haben sich in cinigen l allen als geeignei cr- 

1) wiesen. Die Ln/.ymc konncn an TragerslolTen - adsorbieri 
und/oder in lUilisubstan/.en eingcbeiiei scin. um sic gegen 
vor/.eiiige '/ersel/.ung /.u schur/.en. Dcr Anieil derlin/yme, 
lin/.vnimischungen oder Hn/ymgranulaie in dcr LesisiolY- 
mischLing im crlinduniisgemal;.en Verlahren kann bcispiels- 

*5 wcise ciwa 0.1 bis .i dew.-%. vor/.ugswetse 0,1 bis eiwa 

2 (icw.-^f beira^cn. 

Alsoplische Aulhcller konncn Dcrivaie dcr Diaminosiil- 
bendisuironsaure b/w. deren A 1 kali inei al l sal /.c eingesel /.l 
werden. Ciecignet sind /.. U. Sal/.c dcr 4.4'-Bis(2-anilino-4- 

40 iuorpholino-K3.5-!ria/in>'l-6-atuino)siilbcn-2,2 , -disull'on- 
saure oder gleichariig aut'gebaule Verbindungen, die anslellc 
dcr Morpholino-Ciruppe cine Dielhanolaminogruppe. cine 
Meiliylaminogruppc. cine Anilinogruppc oder cine 2-Me- 
ihoxvelhvlaminogruppe iragen. Weiierhin konncn Aullieller 

45 vom Tvp dcr subsiiiuierien Di phenyls! yryle anvvesend scin, 
/.. B. die Alkalisal/.e des 4.4'-Bis( 2-su!lbslv ryl )-diphenyls. 
4^ , -Bis(4-chlor-3-sull"osiyryl )-diphen>ls. oder 4-(4-Chlor- 
sivrv |)-4'-(2-suirosiyryl)-dtphenyls. Auch Cemischc dcr 
vorgcnannien Aullieller konncn vcrwendei werden. 

->o Die Anionicnsidsaure kann gc^ebcncnfalls auch in Mi- 
scluini: mil weiieren SiolVen eingesei/i werden, solcrn dicse 
SioiVe saurcsiabil sind. Wic oben bcreils crvvahni, lassen 
sich insbesonderc Niolcnside /.ur Anionicnsidsaure zumi- 
schen. aber auch /uiniscluingen von Anionlcnsiden sind 

>5 problcmlos moglich. vvoilurch die lliissige Anionicnsidsaure 
den Charakter cines tcilneuiralisals erhall. MalSgabc bei dcr 
/ugabe weiierer Si o lie /ur Anionicnsidsaure isi. duB dicse 
IlieV und pumplahig bleibt und sich in lliissiger l'orm auf 
das bevvegie l esisiollbeii aulhringen lalSi. Ilier/.u kann ge- 

(*) gebenen falls die 'lemperalur crhohl werden. wcnngleich bci 
RaumlciuperaUir lliissige Anioniensidsauren b/w. deren Mi- 
schungen deuilich bevor/.ugi sind. 

Als nichiionische 'lensidc werden vor/ugsweise alkox- 
v lie ne. vorieilhallcrweise elhoxylierie. insbesonderc pri- 

65 miire Alkohole mil vor/ugsweise 8 bis IS C-Aiomen und 
durchschnilllich 1 bis 12 Mol l:ihylenoxid (liO) pro Mol Al- 
koliol eingesel/.l. in denen dcr Alkoholrcsi linear odcr bc- 
vor/.ugl in 2-SiclIung mclhv Ivcr/wcigi scin kann b/.w. Ii- 
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neare und melhylver/weigie Rcstc ini Gemisch cnthaltcn 
kann. so vvic sic ublielierweise in Oxoalkoholresicn vorlic- 
gcn. rnshcsondcrc sincl jcdoch Alkoholeihoxy lalc mil linea- 
rcn Resien aus Alkoltolcu nuiivcn f Jrsprungs mil 12 his 18 
C-Aiomen. /.. li. aus Kokos-. Palm-, 'lal^lou- odcr Oleylal- 
kohol. unci durchschnilllich 2 bis S HO pro iVIol Alkohol bc- 
vorzugl. Zu cicn bevor/.uglen eihoxyliertcn Alkoholen gcho- 
rcn hci spiels wcisc C, : | 4 -Alkohole mil 3 HO odcr 4 HO, 
(o n-Alkohol mil 71:6, C M i wUkoholc mil 3 HO. 5 HO. 7 
HO cxlcr 8 HO. ('i: | S -Alkohoic mil 3 HO. 5 HO cxlcr 7 HO 
und Mischungcn aus cticscn. wie Mischungen aus C*^ | 4 -AI- 
kohol mil 3 HO und V\i m-Alkohol mil 5 HO. Die angege- 
henen lilhoxylicrungsgradc si el Ion siaiisiiseho Mi I lei wen e 
ilar, die I'd r ein spe/.iclles Proilukl cine ganzc cxlcr eine gc- 
b roe bene /ah I sein konncn. Bcvor/ugte Alkoholeihoxy I ale 
weisen eine eingcengie IToniologenverleilung auf ( narrow 
range cihoxylalcs, NRH). /.usaizlich /u diesen nichlioni- 
schen Tersiden konncn aueh 1'eiialkoholc mil mehr als 12 
HO cingcsci/i vvcrden. Bei spiel e hierliir sind 'lalv: fell alko- 
hol miU4 HO. 25 HO. M) HOoder4(J HO. 

Auticrdcm konncn als vvciicre niehiio-nisehc Tensicle aueh 
Alkylglykoside dcr allgcmcinen I'ormel RO( G \ eingesci/.l 
wcrden. in der R cinen primarcn gcradkciiigen odcr mclhyl- 
ver/.weigtcn. insbesondere in 2-Siellung mclhyl ver/weigien 
aliphalisehcn Resl mil S bis 22. vor/.ugsweise 12 bis 18 
Aiomen bedeulel und G das Symbol isi. das liir cine Glyko- 
seeinheii mil 5 odcr 6 C-Atonicn, vor/.ugsweise t ur Glucose, 
sichl. Dcr Oligomerisierungsgrad x. der die Verieilung von 
Monoglykosiden und Oligogly kosiden angibl. isi cine belie- 
bige /ahl /wisehen 1 und 10; vorzu us wcisc lioi!i \ bei L2 
bis 1 .4. 

Hine vvciicre Klasse bevorzugi eingeset/.ler nichiionischcr 
Tenside. die emweder als alleiniges niclnionischcs Tcnsid 
odcr in Komhinulion mil anderen nichlionischcn Tensiclen 
cingcsci/i wcrden. sind alkoxylicne. vor/ugs wcisc eihox- 
ylicric odcr clhoxy lierle und propowliertc Heilsaurcalkyle- 
sler. vor/.ugsweise mil 1 bis 4 KohlenslolVaiomen in der Al- 
kylkeiic. insbesondere Pellsauremeihylesler, wie sic bei- 
spiclsweise in dcr japanischen Palenianmeldung TP 
58/217598 besehrieben sind odcr die vor/.ugsweise naeh 
dem in der iniernalionalen Palenianmeldung WO-A- 
W/\ 3533 < TIcnkel ) besehricbenen Verlahrcn hergcsiclli 
wcrden. 

Aueh nichiionische Tenside vom Typder Aminoxide, bci- 
spiclswcisc N-Kokosalkyl-N.N-dinieihylaminoxid und. N- 
Talg a I ky 1- N. Nn ti hyd rox y e I h y I ai ni nox id . u nc I der lellsiiu re - 
alkanol amide konncn gecignci sein. Die Mengc dieser nich- 
lionischcn lensidc hciragl vor/.ugs wcisc nichi mehr als die 
dcr cihoxylicncn Fcilalkohole. insbesondere nichi mehr als 
die ITall'te davon. 

Wciiere geeigncie lensidc sind Poly hydroxy icnsaiirea- 
mide dcr I 'ormel • \ ), 
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Alkyiamin odcr cincm Alkanol an lin und nachfolgcnde Acv- 
licrung mil cincr Hcitsuurc. cincm Hcllsaurealkylcslcr cxlcr 
cincm Fell sail rcch tori d crhallen wcrden konncn. 

/.ur Ciruppe der Poly hydroxy leiisaurcamide gchorcn aueh 
Verbindunyen tier I'ormel ill). 



rJ-o-r 2 



R-CO-N-[Z] 
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R-CO-N-[Z] 



(I) 



in dcr RC'O fur cinen aliphalisehcn Aeylrcsi mil 6 bis 22 
KohlenslolVaiomen. R 1 fur Wassersloll". cinen Alkvl- cxlcr 
Nydroxyalkylresl mil 1 bis 4 KohlenslolVaiomen und |/| fur 
cinen linearen cxlcr ver/weigien Poly hydroxy alky I re si mil 3 
bis 10 KohlcnsiotTaiomcn und 3 bis 10 Hydroxy Igruppcn 
sichl. Bei den Poly hydroxy feitsaureamidcn handeli es sieh 
urn bekannie SlolVc. die iiblichcrweise (lurch redukiive Ami- 
uicruug eines redu/.ierendeii Zuckcis mil Ammoniak, cincm 



in dcr R liir cinen linearen cxlcr ver/weigien Alkvl- odcr Al- 
kenylresl mil 7 bis 12 KohlenslolVaiomen. R 1 fiir cinen li- 
nearen, vcr/wciglcn odcr cv disc hen Alky I resl cxlcr cinen 
Arylresl mil 2 bis 8 KohlenslolVaiomen und R : liir cinen li- 
nearen. ver/.wcigicn odcr eyelisehen Alkvlrcsl cxlcr cinen 
Arylresl cxlcr cinen Oxy-Alky Iresl mil 1 bis S KohlenslolVa- 
iomen sic hi. wo bei C\ 4 -Alkyl- odcr Phenyl rcstc bevor/.ugi 
sirul und |'/| liir cinen linearen Polyhydroxyalky Iresl sichl. 
dessen Alkylkclic mil tuindcsiens /.wet Hydroxy igruppen 
subsiiiuieri isi, cxlcr alkoxylicne. vor/.utisweise cihoxylieric 
cxlcr propoxyiierle Deri v ate dieses Reslcs. 

|/| wird vor/.u vis wcisc (lurch redukiive Aminierung eines 
redu/ierien '/uekers crhallen, be ispicls wcisc Glucose, I 'ruc- 
lose. Maltose. T.aeiose, (juluciosc. Man nose cxlcr Xylose. 
Die N-Alkoxy- cxlcr M-Aryloxy-subsliiuicrten Verbindun- 
uen konncn dann bei spiel wcisc naeh dcr I.ehre der inierna- 
lionalen Annietdung \VO-A- ( J5/()7331 (Procter & Gamble.) 
durch Umscizung mil I'ettsauremethylesiern in Gcgcnwatl 
eines Alkoxids als Katalvsator in die gcwunschlcn Poly hy- 
droxy feu saurcamidc uberfuhri wcrden. 

In cincr gecignclen Miseh- und Granuliervorrichiung. 
bcispielsweise in enispreehenden Anlagen vom Typ eines 
Hirich-Misehers. eines T.cxlige- Mi sellers, bcispielsweise ei- 
nes Plkigscharmischers dcr Hirma Lcxlige, odcr eines Mi- 
scherscler Pinna Schugi. wcrden bei I "mfangsgeschwindig- 
keiicn iler Mischorganc vor/.ugsweise /.wisehen 2 und 7 m/s 
(Pllugseharmisehcr) bc/.ichungsweise 5 bis 50 m/s (liirieh. 
Sehugi). insbesondere /.wisehen 15 und 40 m/s die Anion- 
lensidsaure ( vor/ugs wcisc ABSS) eincrscits und wasserlos- 
liehe und/cxler wasserunloslichc HesisiolVc andercrseits in 
solchen Mcngcnvcrhaltnissen eingespeisi unildcrari inicrsiv 
45 jiiitcinander vcrmisehl. dalS ein rieselfahiges Ciranulat ent- 
sichi. Dabei kann glcieh/.eilig in an sieh bekannicr Wcisc 
eine vorbesiiiumic KorngroKe des (iranulals eingcstellt wer- 
ilcn. Der Neulralisaiions- und iVIisehprozelS bcnotigl nur ci- 
nen sehr kur/.cn /eilraum von bcispielsweise ctvva 0,5 bis 
>n UJMinuten. insbcsc^ndcrc etwa 0.5 bis 5 Minutcn (Hirich- 
Mischcr. I.cxlige-Mischer) /ur I lomogenisierung des Gemi- 
sehes unier Ausbildung des riesellahigcn Granulates. Ini 
Sehugi-Mischer hingegen reiehi normalerweise cine Vcr- 
wcil/cil von 0.5 bis 10 Sekundcn aus. urn ein rieselfahiges 
55 Granulal /.u crhallen. 

Die /.wisehen den bei den Verfahrcnsscliriticn erlblgende 
Ablrennung der Heinkornanteile kann auf unlcrschicdliehe 
Wcisc crlolgcn. Hine bevor/.ugic Ausliihrungslbrm des er- 
lindungsgcitiaBen Vert'ahrcns sichl vor. dati die Ablrennung 
Icr Tcilchcn mil 'IcilchengroBen unicrhalb 2 mm iiber ein 
dem Miseher naehgcsehalleles Sehragsieb crlblgl. Die 
Grobkornanicilc verb lei ben auf dem Sieh und wcrden /ur 
Durchfiihrung der /.weilcn Verrahrenssmre in den Miseher 
/.uriickgeluhri, wahrend die l einkornanlcile. die das Sieb 
65 passicren. /.ur A b mi seining mil dem Produki aus der /weilcn 
Ver fahren s s i u fe /. w i sc he n g e I ag c r I we n le n . 

Hine wciiere Ausluhrungslorm der vorlicgenden lirlin- 
ilung sichl vor. duU die Ablrennung der Tcilchcn mil Teil- 
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chengroBen unterhalb 2 mm iiber cine dem Misehcr naehge- 
schalicic gusbeiriehenc GroBenklassicrung ("Airlift") cr- 
folgl. Uicrbei werden die Teilchcn einem enlgegcngcsei/.- 
tcm Gassirom ausgcscl/i. wobci die Geschwiudigkcil des 
Gu>slroms so geregeli wcrilcn kann, daB nur Teilchcn. die 5 
cine hestimmle Masse iihcrschreiien. hi nub fallen, wahrend 
die anderen 'Icilchcn entwedcr in dcr Schwebe vcrblciben 
oiler auf warts geblasen werden. Da die TeilchcngriMSe unci 
die Masse der 'Icilchcn z.ueinander proportional sind. kann 
auf diese Wcisc cine GroBenklassicrung crrcichl werden. 10 
Als Bciriebsgase fur solchc "AirtilV-Vorrichlun^cn eignen 
sieh ncben T.ufl insbesondere [nertgase wic Siieksioff, Koh- 
Icndioxid oder Hdclgase. 

In einer be so tide rs bcvor/ugien A usfiih rungs form dcr 
vorliegenden lirlindung crfolgl die Abirennung dcr Icilchcn IS 
mil TeilchengroBen unicrhalb 2 mm Liber einen (lurch cine 
SMchbodcneinlage klassierend geslalleicn Mischerausirag. 
Diese Verfahrcns variant e erlaubi es. die 1'einkornanleilc 
dureh Offnen des Misehcrausi rages bei langsam laufenden 
Misehwerk ausz.uiragcn, wobci die Grohkornanieilc direki -<> 
im Vlischer verb lei ben und nichl wieder in den Misehcr zu- 
r iiekge f ii h rl we w le n m ii s se n . 

Die im Misehcr helindlichcn Grohkornanieilc werden 
dann mil weiieren granulalionsfordernden /uschlugstoffen 
(beziehungsweise dem /weiien Toil dieser /uschlagstoffe. - s 
siche oben) versei/.l und bei laufendem Misehwerk granu- 
licn. Sofcrn der Mischgranulalor z.usatzlich eine Zcrtcilvor- 
riehlung aufweist. isi es bevorz.ugl. diese in derz.weilcn Vcr- 
fahrensslule ein/uschalten. Nach der Granulation in der 
/.weiien Verfahrcnsslule werden die Granulate der ersien ><> 
und zweiten Slulc milcinandcr vennisehi und bilden die fer- 
tige granularc Waschmittel/usammcnset/iing cxlerdie Kom- 
ponenie hierfiir. 

Beispiele * s 

Das Iblgendc Anwendungsbeispiet verdeulliehi das erlin- 
dtingsgemuBe Vcrfahrcn und /eigt Voncilc gegen iiber hcr- 
komm lichen Vcrfahrcn auf: 

Aus 9 kg Alkylben/olsulfonsaure (ABSS. 97';* Aklivsub- 40 
stan/) und 1.3 kg eines mil 7 IX) ethoxy lierten (V» i»-l ; cl-l- 
ulkohols wurde eine llussigc Mischung aus Anioniensid- 
saurc und Kioicnsid hcrgcsiclli. '/ur TTcrsiellung nach einem 
iibliehen Vcrfahrcn ( Vcrglcichsbeispicl ) wurden in einem 
l3(M-T.odige-Pllugseharmiseher 11.5 kg Nalriumearbonal 45 
vorgelcgt und 4.5 kg der anioniensidsaiirehaliigen Mi- 
schung liber einen Xeiiraum von 4 Minuicn aufgcdiisl. Nach 
der/ugabe von 1 1.6 kg Nalriumiripolyphosphal wurden die 
rest lichen 5.8 kg der anionicnsidsaurehaliigcn Mischung 
aufgcdiisl und abschlicBend 6.5 kg /eolith 4 A /.ugegeben. 50 
Nach der /ugabc des /.eoliths wird der Misehcr noch 30 sec. 
bei eingeschaliciem Mcsserkran/. laufen gelassen. Man cr- 
hull ein IVodukt mil 40 bis 45'/< (iberkorn I IcilchengroBen 
oberhalb von 2 mm). 

Nach erlindungsgemaBer Vorgchcns wcisc wird analog 55 
dem obigen Bcispiel vcrfahrcn. nur werden nach dem kom- 
plellen Aufdiisendcr anionicnsidsaurehaliigcn Mischung Ic- 
diglich 4.5 kg /eolith /ugegeben und unter liinsalz des 
Messerkran/es 30 Sekundcn lang granulieri. wobci 7uan ein 
Produki mil 50 bis 55';* Oberkorn erhali. Nach Abtrennung ^ 
der l einkornanieile wird der Ubcrkornanteil im Misehcr mil 
den rest lichen 2 kg /eolith verscl/i und bei eingesehaltetem 
Mcsserkran/ 5 Minuicn granulieri. Die beiden Granulai- 
I'rakiionen werden vereinigl und weiscn nun insgesami ei- 
nen liberkornantei I ( Icilchcn groMc oberhalb von 2 mm) von r >5 
lediglich 10 bis 20'/? auf. 



Paieni anspriiche 

1 . Diskoniinuierlichcs Vcrfahrcn /ur llerstcllung einer 
granularc ii Wuschmillcl/.usammeusct/ung oder Kont- 
ponenie hierfiir. in dem testes, wasserlosliches. alkali- 
sehes anorganisches Neuiralisalionsmiltel gegebe- 
nenlalls in Mischung mil anderen Fcsisioffen in ei- 
nem Misehcr vorgelcgt und bewegi wird und eine llus- 
sigc Aniontensidsaure z.u dem bewcgien 1 est slot fbcil 
/ugegeben wird. dadurch j»ekennzeichneL daB Ibl- 
gendc Verfahrersschrittc durchgefuhrt werden: 

i) Granulation iter Mischung z.u Granulatcn. die 
z.u rnchr als 40Gcw.- r # der Gesamlmassc aus 
Icilchcn mil Tcilchendurchmesscrn oberhalb von 
2 mm beslehcn, 

ii) Absieben dcr Part ike I mil leilchendurchnies- 
sern unterhalb von 2 mm. 

iii) /uriickluhrung der Icilchcn mil Teilchengro- 
13c n oberhalb von 2 mm in den Misehcr und Zer- 
klcincrung unter erneulem Kornaulbau mil teil- 
ehenformigen [nhallsslolVcn von Wasch- und Rci- 
nigungsmiiteln /u feineren A gg Ion icrai en, 

iv) Vercinigung der in den Schrillcn ii) und iii) 
gebildeten Ciranulaic z.u r gran ul aren Waschniiliel- 
/usammenset/ung b/w. Komponcnlc hierfiir. 

2. Vcrfahrcn nach Anspruch 1. dadurch gekenn/eich- 
nei, daB die Menge an Anioniensidsaure, die im erhn- 
dungsgemaBcn Vcrfahrcn eingesel/i wird. 15 bis 
4()Gew.-'#.. vor/ugsweisc 20 bis 35 Gew.-% und ins- 
besondere 25 bis 30(icw.-% betragi. 

3. Vcrfahrcn nach einem dcr Anspriiche 1 oder 2, da- 
durch gckenn/.eichnet. daL> die llussigc Aniontensid- 
saure im Geniisch mil einem Niotensid eingesel/.t wird. 

4. Vcrfahrcn nach einem dcr Anspriiche 1 bis 3, da- 
durch gekcnnzcichnci, daG die Menge an festen, was- 
scrloslichcn. alkalischen anorganischen Nculralisati- 
onsmitteln 10 bis 50 Gew.-'# . vor/.ugsweise 15 bis 
40Gew.-% und insbesondere 20 bis 30Gcw.-% be- 
tragt. 

5. Vcrfahrcn nach einem der Anspriiche 1 bis 4. da- 
durch gckenn/.eichnet. daB die Abtrennung der 'Icil- 
chcn mil TeilchengroBen unterhalb 2 mm iiberein dem 
Misehcr nachgcschalictes Schragsieb erfolgi. 

6. Vcrfahrcn nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekenn/eiehnet. daB die Abtrennung der 'Icil- 
chcn mil TeilchengroBen unicrhalb 2 mm iiber cine 
dem Misehcr nachgeschulleic gasbetriebene GroBcn- 
klassicrung ("Airlift") crfolgl. 

7. Vcrfahrcn nach einem der Anspriiche 1 bis 6. da- 
durch gckenn/eichnet. daB die Abtrennung der Icil- 
chcn mil TeilchengroBen unterhalb 2 mm iiber einen 
dureh eine Siebbodcneinlage klassierend geslalleicn 
M i se he rau sir ag crfolgl . 
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